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Procede pour ameliorer les proprietes physico-chimiques de 
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aux proprietes ameliorees et leurs utilisations 



5 La presente invention concerne un procede pour ameliorer les proprietes physico- 
chimiques de compositions de bitume ainsi que de nouvelles compositions de bitume aux 
proprietes ameliorees et leurs utilisations notamment pour la preparation d'enrobes 
bitumeux pour les revetements routiers. 

1 0 II est connu d'utiliser les materiaux de type bitume, tels que l'asphalte et la malthe pour 
les chaussees, les materiaux de toitures, divers revetements, le mortier et le coudage. 

Des compositions de bitume ont 6t€ pr£parees en ajoutant des additifs adequats tels qu| 
des granulats ou des charges aux materiaux de type bitume mentionnes ci-dessus. 
1 5 Toutefois, de telles compositions pr6sentent de nombreux inconvenients lorsqu'elles sont 
utilisees en tant que telles pour differentes applications : on peut citer notamment une 
sensibilite importante a la temp6rature, adh6rence faible vis a vis des agregats, proprietes 
mSdiocres k basses temperatures, faible resistance a F abrasion, faible resistance aux 
chocs. 

20 Ainsi dans le cas d'une chaussee de route, les constituants principaux sont des enrobes 
bitumineux qui sont constitu6s de 95 % en masse de granules et de 5 % en masse de 
bitume qui sert de liant. 

Le r61e de ce liant est preponderant sur les propri6t6s de la route qui est soumise a trois 
types de contraintes d'origine m6canique : fracture thermique, fatigue et ornierage. 
25 A basse temperature (environ -10° C), le liant, c'est k dire le bitume, vitrifie et devient 
cassant II peut alors de former de longues fissures transversales dues aux contraintes 
thermiques (fractures thermiques) qui sont des microfissures a cause de Th&erogeneite 
du mat^riau. 




A plus haute temperature (environ 0° C), la chaussee peut toujours se Assurer sous l'effet 
de la fatigue. II en resulte une multitude de fissures principalement longitudinales 
interconnectees. 

Enfin, a des temperatures plus 61evees (environ 60°C), le bitume passe de T6tat de solide 
5 a Petat visqueux, de plus en plus fluide. Aussi, le passage rep£t£ de masses eievees que 
constituent les vehicules, dont les poids lourds sur la chaussee contribuent a deformer le 
bitume de fa9on permanente et done la chaussee. Ce phenomene est a Torigine des 
ornieres. 

10 Le liant assure en outre rimpermeabilisation de la chaussee, protegeant ainsi les 
soubassements de la route. 

Les principales caracteristiques demandees a la route et done a la composition de bitume 
qui sert de liant sont done : 
15 - xxne bonne resistance aux fissurations a basse temperature (typiquement - 1 5° C), 

- une faible deformation a haute temperature (typiquement + 60° C). 

- une bonne resistance a la fatigue pour ameliorer la durabilite. 

Un autre but de la presente invention est de fournir un procede pour ameliorer les 
20 proprietes rheologiques et mecaniques des compositions de bitume. 

Un autre but de la presente invention est de fournir un procede pour ameliorer la tenue 
mecanique des compositions de bitume aux hautes temperatures. 

25 Un autre but de la presente invention est de fournir un procede pour ameliorer les 
proprietes des compositions de bitume qui presente des facilites de stockage et une bonne 
redispersibilite des additifs utilises dans les compositions de bitume. 

Ces buts et d'autres sont atteints par la presente invention qui conceme en effet un 
30 procede pour ameliorer les proprietes physico-chimiques du bitume caracterise en ce 
qu'on ajoute une quantite suffisante de silice amorphe eventuellement fonctionnalisee a 
la composition de bitume. 




La pr6sente invention concerne egalement une composition de bitume susceptible d'etre 
obtenue par le proc6d6. 

La presente invention concerne egalement un procSde de preparation d' enrobes k chaud 
qui met en ceuvre la composition de bitume de 1'invention. 
5 La prdsente invention concerne Egalement un proced6 de preparation d' enrobes k froid 
qui met en oeuvre la composition de bitume de l'invention. 

La prdsente invention concerne tout d'abord un procede pour ameliorer les proprietes 
physico-chimiques du bitume, caract6rise en ce qu'on ajoute une quantite suffisante de 
1 0 silice amorphe eventuellement fonctionnalisee a la composition de bitume. 

La silice amorphe peut 8tre une silice naturelle ou une silice synthetique comme les 
silices precipices, les gels de silice ou les silices de combustion. 

De preference en utilise une silice precipitee. II peut s'agir par exemple d'une silicp 
Tixosil 38A, Tixosil 38D ou Tixosil 365 de la societe RHODIA. 
15 •;; 
En particulier la silice precipitee peut se presenter sous forme de billes sensiblement 
spheriques, notamment. de taille moyenne d'au moins 80 microns, par exemple d'au 
moins 150 microns, obtenues au moyen d'xm atomiseur a buses, comme decrit par 
exemple dans le document EP 0018866. II peut s'agir par exemple de silice appetee 
Microperle. II peut s'agir par exemple d'une silice Tixosil 38X ou Tixosil 68 de la 
society Rhodia. 

La silice precipitee peut etre vine silice hautement dispersible, comme les silices decrites 
dans les documents EP 520862, WO 95/09127 ou WO 95/09128, ce qui facilite sa 
dispersion dans le bitume et a un effet positif sur les proprietes mecaniques du materiau 
20 obtenu. 

Le document EP 520862 decrit plus precisement des granules de silice precipitee, 

2 

presentant une surface specifique BET comprise entre environ 140 et 200 m /g, une 

2 

surface specifique CTAB comprise entre environ 140 et 200 m /g, un taux ^attrition 
inferieur a 20 %, et une distribution poreuse telle que le volume poreux constitue par les 




pores dont le diametre est compris entre 175 A et 275 A represente au moins 60 % du 
volume poreux consitute par les pores de diametres inferieurs ou egaux a 400 A. 

Le document WO 95/09127 decrit plus pr£cisement une silice pr6cipitee possedant : 

- une surface specifique CTAB (ScTAB) comprise entre 140 et 240 m 2 /g, 

- un facteur de desagglomeration aux ultra-sons (Fd) superieur all ml, 

- un diametre median (050), apres desagglomeration aux ultra-sons, inferieur a 2,5 um, 
et se prdsentant sous au moins une des formes suivantes : billes sensiblement spheriques 
de taille moyenne d'au moins 80 um, poudre de taille moyenne d'au moins 15 um, 
granules de taille d'au moins 1 mm. 

Le document WO 95/09128 decrit plus pr£cisement une silice precipitee caracterisee en 
possedant : 

- une surface specifique CTAB (S CTAB ) comprise entre 100 et 140 m 2 /g, 

- une distribution poreuse telle que le volume poreux constitue par les pores dont le 
diametre est compris entre 175 et 275 A represente moins de 50 % du volume poreux 
constitu6 par les pores de diametres inferieurs ou egaux a 400 A, 

- un diametre median (0 5O ), apres desagglomeration aux ultra-sons, inferieur a 4,5 um, 
et se presentant sous au moins une des formes suivantes : billes sensiblement spheriques 
de taille moyenne d'au moins 80 um, poudre de taille moyenne d'au moins 15 um, 
granui^s de taille d'au moins 1 mm. 

A titre d'exemple d'une silice hautement dispersible, on peut citer notamment une silice 
Zl 165 MP ou une silice Zl 1 1 5 MP de la societe Rhodia. 

La silice amorphe peut etre une silice a faible reprise en eau. La "reprise en eau", qui 
correspond a la quantite d'eau integree a l'echantillon rapportee a la masse de 
l'echantillon a l'etat sec, apres 24 heures a 20°C et 70% d'humidite relative. Par faible 
reprise en eau, on entend une reprise en eau inferieure a 6% et de preference inferieure a 
3%. II peut s'agir de silices precipitees decrites dans la demande de brevet FR 01 16881 
deposee le 26 decembre 2001 par la societe Rhodia, de silices pyrogenees ou de silices 
partiellement deshydroxylees par calcination ou par traitement de surface. 




La silice amorphe de P invention peut etre fonctionnalisee prealablement k son ajout dans 
le bitume. 

Ceci peut etre effectuS par tine reaction de silylation a Paide d'un agent de couplage 
choisi dans la famille des silanes. On peut citer a titre d'exemple les silanes, les 
5 alkylsilanes ou les silanes fonctionnels tels que les amino-silanes, les thiol-silanes ou les 
epoxy-silanes. 

La quantite d' agents de couplage introduits dans la silice amorphe est comprise entre 0,1 
et 30% en poids par rapport au poids de la silice amorphe. De preference la quantite 
d'agents de couplage introduits dans la silice amorphe est comprise entre 5 et 15% en 
1 0 poids par rapport au poids de la silice amorphe. 

La reaction de silylation qui est un greffage du silane sur la silice peut etre effectuee en 
milieu hydroalcoolique en presence d'un catalyseur. Ce catalyseur peut dtre un acide tel 
que Pacide acetique, ou une base telle que Pammoniaque. 

Apres la reaction de silylation le milieu reactionnel est alors centrifuge. Les eaux-mferes 
1 5 sont alors elimin^es et le pulot est lave par de Peau distillee. 

A Tissue de la derniere cenlxifugation, le culot est sech6. On recupere une poudre avec ur£ 
taux d' agent de couplage compris entre 0,5 a 30% en poids d'agentde couplage par* 
rapport au poids total de la silice fonctionnalisee. 

20 L'interet d'utiliser cette silice amorphe eventuellement fonctionnalisee de Pinvention est 
qu'elle est tr&s stable au stockage, tres maniable, elle est tres fluide, elle ne motte pas et 
elle se redisperse particuli&rement bien dans les compositions de bitume, ce qui facilite la 
mise en oeuvre des proced^s de, preparations des compositions de bitumes aux 
performances am&ior6es et des precedes de preparation des enrob6s bitumeux « a 

25 chaud » et des enrobes bitumeux « k froid ». 

La silice eventuellement fonctionnalisee doit etre ajout6e dans la composition de bitume 
dans une quantity suffisante. 

Par quantite suffisante, on entend au sens de la pr6sente invention, une quantite suffisante 
30 pour ameliorer sensiblement les propri&es physico-chimiques des compositions de 
bitume. 




D'une maniere gen6rale la quantite de silice amorphe eventuellement fonctionnalisee 
introduite dans la composition de bitume est comprise entre 0,01 et 20% en poids de 
silice amorphe eventuellement fonctionnalisee par rapport au poids total de la 
composition de bitume. 

De preference la quantite de silice amorphe eventuellement fonctionnalisee introduite 
dans la composition de bitume est comprise entre 0,1 et 7 % en poids de silice amorphe 
eventuellement fonctionnalisee par rapport au poids total de la composition de bitume. 

II faut noter que des exemples de bitumes auxquels la silice de la presente invention peut 
gtre ajoutSe comprennent les bitumes naturels, les pyrobitumes et les bitumes artificieis. 
Des bitumes particuli&rement prefer&s sont ceux utilises pour les chaussees, tels que 
Fasphalte ou la malthe. De maniere encore plus pref&rentielle on utilise Pasphalte. 

Trois modes de realisation sont possibles pour P incorporation de la silice dans la 
composition de bitume. 

Le premier mode de realisation conceme un procede pour am61iorer les proprietes 
physicochimiques de la composition de bitume comprenant les etapes suivantes : 

1- on chauffe la composition de bitume a une temperature comprise entre 120 et 190°C ; 

2- on ajoute une quantity suffisante de silice amorphe Eventuellement fonctionnalisee a la 
composition de bitume de Petape 1 sous agitation. 

Dans le cas de preparation de la composition de bitume «a chaud», la silice peut 
eventuellement etre fonctionnalisee « in situ » dans la composition de bitume. C'est a 
dire qu'il est possible d'ajouter Pagent de couplage independemment de la silice dans 
Petape 2 de ce procede. 

La presente invention conceme egalement une composition de bitume susceptible d'etre 
obtenue par le procede decrit ci-dessus. 

La presente invention concerne egalement un procede de preparation d > enrobes a chaud 
qui met en oeuvre la composition de bitume susceptible d'Stre obtenue par le precede ci- 
dessus. 




Ce precede comprend vine etape supplemental au precede precedent qui consiste k 
ajouter sous agitation et a une temperature comprise entre 120 et 190°C des granulats 
dans la composition de bitume avant, simultanement, ou apres Pajout de silice 
eventuellement fonctionnalisee de Petape 2. 
5 En general, les granulats sont prealablement chauffes k une temperature superieure k 
120°C. 

La presente invention conceme egalement une composition de bitume susceptible d'Stre 
obtenue par le precede decrit ci-dessus. 

10 

Le deuxifeme mode de realisation possible pour P incorporation de la silice amorphe 
Eventuellement fonctionnalisee dans la composition de bitume s'effectue k temperature 
ambiante. II s'agit d'un precede de preparation « a froid ». 

15 Ce precede comprend les etapes suivantes : " £' 

1- On prepare une emulsion de bitume en meiangeant de Peau, du bitume et un 
emulsifiant a temperature ambiante; ' • "i 

2- On incorpore une quantite suffisante de silice amorphe eventuellement fonctionnalisee 
dans Pemulsion de bitume de Petape 1 sous agitation a temperature ambiante ; ' 

20 3-on epand Pemulsion obtenue k Petape 2 pour obtenir une! couche uniforme du melange 
obtenu a Petape 2; 
4-on casse P emulsion de bitume. 

La presente invention conceme egalement une composition de bitume susceptible d'etre 
25 obtenue par le precede decrit ci-dessus. 

Dans le cas de preparation de la composition de bitume «a froid » 9 la silice peut 
eventuellement etre fonctionnalisee « in situ» dans la composition de bitume. C'est a 
dire qu'il est possible d'ajouter Pagent de couplage independemment de la silice dans 
30 Petape 2 de ce precede. 




La presente invention concerne egalement un procede de preparation d' enrobes «k 
froid » qui met en oeuvre la composition de bitume susceptible d'etre obtenue par le 
procede ci-dessus. 

Ce procede comprend une etape supplemental au procede precedent qui consiste a 
aj outer sous agitation et a une temperature ambiante des granulats dans la composition de 
bitume aprfes Tajout de silice eventuellement fonctionnalisee de Tetape 2. 

La presente invention concerne egalement une composition de bitume susceptible d'etre 
obtenue par le procede decrit ci-dessus. 

Enfin un troisieme mode de realisation est possible egalement qui allie les deux modes de 
realisation precedents « a chaud » et « a froid ». 

Ce proced6 comprend les etapes suivantes : 

1- on chauffe la composition de bitume a une temperature comprise entre 120 et 190°C ; 

2- on ajoute une quantite suffisante de silice amorphe eventuellement fonctionnalis6e a la 
composition de bitume de T etape 1 sous agitation; 

3- On prepare une emulsion du bitume obtenu a Tetape 2 en melangeant de Teau, ledit 
bitume et un emulsifiant; 

4- on epand remulsion obtenue a Petape 3 pour obtenir une couche uniforme du melange 
obtenu a V etape 3; 

5- on casse remulsion de bitume. 

La presente invention concerne egalement un procede de preparation d'enrobes « a 
froid » qui met en o&uvre la composition de bitume susceptible d'etre obtenue par le 
procede ci-dessus. 

Ce procede comprend une etape supplemental au procede precedent qui consiste a 
ajouter sous agitation et a une temperature ambiante des granulats dans remulsion de 
bitume obtenue a V etape 3 du procede. 

Par quantite suffisante, on entend au sens de la presente invention, une quantite suffisante 
pour ameiiorer sensiblement les proprietes physico-chimiques des compositions de 
bitume. 




D'une manure gen^rale la quantite de silice amorphe 6ventuellement fonctionnalisee 
introduite dans la composition de bitume est comprise entre 0,01 et 20% en poids de 
silice amorphe eventuellement fonctionnalisee par rapport au poids total de la 
composition de bitume. 

5 De preference la quantity de silice amorphe eventuellement fonctionnalisee introduite 
dans la composition de bitume est comprise entre 0,1 et 7 % en poids de silice amorphe 
eventuellement fonctionnalisee par rapport au poids total de la composition de bitume. 

Les compositions de bitumes de Tinvention peuvent egalement contenir d'autres additifs 
1 0 habituellement utilises dans le domaine du bitume. 

On peut utiliser en particulier un additif tel qu'un plastomdre ou un elastom&re, ou tout 
agent chimique connu de Thomme du metier, afm d'ameliorer ces proprietes physico- 
chimiques et sa resistance k la decohesion. 

Les emulsifiants utilises pour emulsionner le bitume sont des emulsifiants habituellement 
1 5 . utilises par Phomme du metier dans ce domaine technique. .g 

On peut egalement prevoir que le bitume utilise soit prealablement pxyde a chaud psir 
contact avec de Pair. ' * 

20 La presente invention va etre explicitee plus en detail par reference aux exemples. ci- 
apr£s. II faut noter que les termes " parties " et " % " apparaissant dans les exemples 
correspondent a des " parties en poids " et k des " % en poids respectivement, en 
I'absence de precisions particulieres. 

25 EXEMPLES 

Exemple A : preparation d*ime composition de bitume 

La silice utilisee est une silice Zl 165 MP de la societe Rhodia. 

Elle est utilisee telle quelle ou bien elle subit un traitement prealable. 

1) preparation de la silice fonctionnalisee 

30 a) Bitume additive silice fonctionnalisee epoxy 




50g de silice Z 1 165 MP sont mis dans un reacteur a 25°C contenant un pied de cuve de 
306,7 g d'ammoniaque a 20% et 542 g d'&hanol absolu et 229 g d'eau distill6e ceci sous 
une agitation de 500 t/mn. 

On ajoute ensuite par une ampoule de coulee au goutte a goutte 4 g de (3 
glycidoxypropyl)trimethoxysilane en solution dans 92 ml Methanol absolu, tout en 
agitant le melange. Apres la fin d'ajout, on fait murir le melange de sorte que les 
particules soient mises en contact avec le silane pendant au total 5 heures. 
Apres le murisseinent, le melange est centrifuge et lave 5 fois par le meme volume d'eau. 
Le gateau recuper6 a la derniere centrifugation est s6ch6 a l'air 
extrait sec: 92 % 
% C: 0,89 

taux d'agent de couplage dans la poudre: 2,3 % en poids de silane par rapport au poids 
total de la silice fonctionnalisee. 

b) Bitume additive silice fonctionnalisee aminopropyl 
50g de silice Z 1 165 MP sont mis dans un r^acteur a 25°C contenant un pied de cuve de 
306,7 g d'ammoniaque k 20% et 542 g Methanol absolu et 229 g d'eau distillee ceci sous 
une agitation de 500 t/mn. 

On ajoute ensuite par une ampoule de coulee au goutte k goutte 4 g 
d'aminopropyltriethoxysilane en solution dans 92 ml d'ethanol absolu, tout en agitant le 
melange. Apres la fin d ! ajout, on fait murir le melange de sorte que les particules soient 
mises en contactavec le silane pendant au total 5 heures. 

Apr&s le mMssement, le melange est centrifiig6 et lave 5 fois par le meme volume d ! eau. 
Le gateau recuperS a la derniere centrifugation est s6che a Tair 
extrait sec: 94,2 % 
%C: 1,3 
%N: 0,37 

taux d'agent de couplage utilise dans la poudre : 6,5% en poids de silane par rapport au 
poids total de la silice fonctionnalisee. 



c) Bitume additive silice fonctionnalisee thiol : 
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50g de silice Z 1 165 MP sont mis dans un reacteur a 2S°C contenant un pied de cuve de 
306,7 g d ! ammoniaque a 20% et 542 g d'ethanol absolu et 229 g d'eau distiltee ceci sous 
une agitation de 500 t/mn. 

On ajoute ensuite par une ampoule de coul6e au goutte k goutte 0,5 g de 
5 mercaptopropyltxiethoxy silane DYNASYLAN 3201 de Hiils en solution dans 92 ml 
d'6thanol absolu, tout en agitant le melange. Apres la fin d'ajout, on fait mtirir le m61ange 
de sorte que les particules soient mises en contactavec le silane pendant au total 5 heures. 
Apr6s le mfirissement, le melange est centrifuge et lave 5 fois par le m§me volume d f eau. 
Le gateau recuper^ a la derniere centriftigation est s£che a 1'air 
10 extraitsec: 93,8% 
C:0,17% 
S: 0,1 % . 

taux d' agent de couplage dans la poudre : 0,8 % en poids de silane par rapport au poids 
total de la silice fonctionnalisee. 
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2) preparation de la composition de bitume >r'< 

Un bitume de grade 70/100 (Pen) a 6t6 utilise pour les essais. Bitume de provenancfe 
SHELL Petit Couronne (France). : 
Le bitume est preleve dans un fut, puis place dans un b£cher : le becher est alors? chauffe 
sur une plaque chauffantejusqu'a 170°C. 

^incorporation de Tadditif silice telle quelle ou eventuellement fonctionnalisee des 

20 exemples Ala) k c) est alors effectu6. 

Le melange est alors maintenu k 170°C pendant environ 15 minutes en agitant vivement 
a Taide d'un agitateur rotatif (260 tours/min). La temperature est maintenue strictement 
en dessous de 1 80°C, afin de ne pas alterer les caracteristiques du bitume. 
Apres le malaxage, le melange est maintenu 5 minutes k environ 170°C sous brassage a 

25 vitesse lente afin d'eliminer les bulles d'air qui auraient pu se former. 
Le melange est alors termini, et prSt k §tre utilise. 

Exemple B : Evaluation des compositions de bitume 
1.2/ Essais de rheologie 




La caracterisation rheologique du bitume additiv6 est faite selon une procedure derivee 
des normes SHRP : essais DSR Dynamic Shear Rheometer (AASHTO TP5-98). 

Les essais de rheologie sont realises en cisaillement annulaire, k Paide d f un 
viscoelasticim&tre Metravib. 

Le bitume liquide est introduit dans la cellule de cisaillement prelablement chauffSe a . 
110°C. Lorsque la temperature est descendue vers 45°C, le bitume ne coule plus et 
l'ensemble de la structure est alors serre et pret pour les mesures. 

Lechantillon de bitume a une epaisseur de 1mm sur une hauteur de 5mm (geometrie 
cylindrique). 

Les essais sont realises a differentes temperatures (30, 40, 50 et 60°C) et dans un 
domaine de frequences permettant de mettre en evidence le comportement du materiau : 
7,8 - 15,6 - 31,2 - 62,5 - 125 et 200 Hz. 

1.3/ Resultats obtenus 

Les resultats obtenus concement le module de Coulomb (module complexe) G*, les 
composantes elastiques G 1 et visqueuses G", et Tangle de phase 5. 

Ces resultats peuvent etre representes soit a iso-frequence en fonction de la temperature, 
soit a iso-temp6rature (isothermes) en fonction de la frequence. 

Cinq produits ont 6t€ compares : 

i) Bitume de reference (Shell 70-1 00) 

ii) Bitume additive silice : 5% * 

iii) Bitume additiv£ silice fonctionnalisee epoxy : 5%* 

iv) Bitume additiv6 silice fonctionnalisee epoxy : 15%* 

v) Bitume additive silice fonctionnalisee aminopropyl : 5%* 

vi) Bitume additiv6 silice fonctionnalisee thiol : 5%* 

* % en poids d'additif par rapport au poids total du bitume 

Le tableau suivant (Tableau 1) rassemble les valeurs mesur6es a 60°C, pour une 
frequence de 7,8 Hz. 



Tableau 1 





G* (Pa) 


G' (Pa) 


G" (Pa) 


5 


Shell 70/100 


10.950 


880 


10.950 


85,4 


Shell + 5% silice 


17.315 


1190 


17.275 


86,05 


Shell + 5% silice 


17.596 


1297 


17.548 


85,77 


firm r*ti otitic 1 1 q<*p*p 




















Shell + 15% silice 


45.727 


5097 


45.442 


83,6 


lUIICLlUJLLIlclIloCCC 




















Shell + 5% silice 


18.457 


1501 


18.396 


85,33 


fonctionnaliseee 










Aminopropyl 










Shell + 5% silice 


14.285 


1091 


14.243 


85,62 


fonctionnaliseee 










Thiol 











On voit clairement Teffet de renfor cement, (rigidification) apporte par l'additif poxidre 
silice £ventuellement fonctionnalis6e : augmentation du module complexe G* 5 et surtout 
5 de la composante elastique G". 

L f angle de phase 5 reste sensiblement constant, sauf pour un taux de 15% silice 
fonctionnaliseee epoxy qui traduit un comportement plus elastique du bitume additive. 

10 Le tableau suivant (Tableau 2) rassemble les valeurs mesurees a 25°C (et 40°C pour 
Tangle de phase 5), pour une frequence de 7,8 Hz. 

La temperature critique Tc est determine selon le critere decrit dans la procedure SHRP 

15 Tc est la temperature pour laquelle le rapport G*/sin 5 est sup&ieur a 1000 Pa. 

La suceptibilit6 thermique du bitume est d6termin6e par un indice IS : indice de 
susceptibility thermique. 
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IS est defini par la pente a de la droite log G* = f(T) a 7,8 Hz. 
20-/5 



10 + IS 



= 50.al 



Tableau 2 



1 < 
I 


G* 

(10* Pa) 


G' 

(10 6 Pa) 


G" 

(10 6 Pa) 


5 

O40°C 


Tc (°C) 


IS 


Shell 70/100 


2,57 


1,02 


2,35 


78,0 


74,5 


-3,18 




1 26 


4,31 


1,18 


76,2 


79,0 


r2,88 


Shell + 5% silice 
fonctionnaliseee 
Epoxy 
(25°C; 


1,24 


4,12 


1,17 


76,9 


78,5 


-2,99 


Shell + 15% silice 
fonctionnaliseee 
Epoxy 
(25°C) 


6,74 


3,72 


5,62 


72,6 


85,7 


-2,70 


Shell + 5% silice 

fonctionnaliseee 

Aminopropyl 


1,40 


5,27 


1,30 


75,4 


79,1 


-2,95 


Shell + 5% silice 
fonctionnaliseee 
Thiol 
(30°C) 


1,69 


6,18 


1,57 


77,7 


79,2 


-2,58 



5 



La temperature critique Tc est fortement augmentee en presence de 5% silice. 
De meme, on constate une baisse sensible de la susceptibilite thermique IS. 




L'angle de phase 5 (a 40°C) est sensiblement reduit, ce qui traduit un comportement plus 
elastique du bitume additive. 

Pour un bitume additiv6 par 15% en poids de silice fonctionnaliseee epoxy, on observe 
5 une augmentation tr£s importante de la temp6rature critique Tc. De meme, Tangle de 
phase est sensiblement reduit. 
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RRVENDICATIONS 

1. Procede pour ameliorer les propriet6s physico-chimiques du bitume caracterise en ce 
qu'on ajoute une quantite suffisante de silice amorphe eventuellement fonctionnalisee a 
la composition de bitume. 

5 

2. Procede pour ameliorer les proprietes physicochimiques de la composition de bitume 
comprenant les etapes suivantes : 

1- on chauffe la composition de bitume a une temperature comprise entre 120 et 190°C ; 

2- on ajoute une quantite suffisante de poudre de silice amorphe eventuellement 
1 0 fonctionnalisee a la composition de bitume de 1' etape 1 sous agitation. 

3. Procede selon la revendication 2, caract6rise en ce qu'on ajoute sous agitation et a une 
temperature comprise entre 120 et 190°C des granulats dans la composition de bitume 
avant, simultanement, ou apres l'ajout de silice eventuellement fonctionnalisee de l'etape 

15 2. 

4. Procede pour ameliorer les proprietes physicochimiques de la composition de bitume 
comprenant les 6tapes suivantes : 

1-on chauffe la composition de bitume a une temperature comprise entre 120 et 190°C ; 
20 2-on ajoute une quantite suffisante de silice amorphe eventuellement fonctionnalisee a la 
composition de bitume de l'etape 1 sous agitation; 

3- On prepare une emulsion du bitume obtenu a l'etape 2 en melangeant de l'eau, ledit 
bitume et un emulsifiant; 

4- on epand l'emulsion obtenue a l'etape 3 pour obtenir une couche uniforme du m61ange 
25 obtenu a 1' etape 3 ; 

5- on casse l'emulsion de bitume. 



5. Procede selon la revendication 4, caracterise en ce qu'on ajoute sous agitation et a une 
temperature ambiante des granulats dans l'emulsion de bitume obtenue a l'etape 3 du 
30 proc6d6. 
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REVENDICATIONS 



1. ProcEdE pour amEliorer les propriEtEs physico-chimiques du bitume caractErisE en ce 
qu'on ajoute une quantite suffisante de silice amorphe Eventuellement fonctionnalisEe a 
la composition de bitume. 

5 

2. ProcEdE pour amEliorer les propriEtEs physicochimiques de la composition de bitume 
selon la revendication 1 comprenant les Etapes suivantes : 

1- on chauffe la composition de bitume & une temperature comprise entre 120 et 190°C ; 

2- on ajoute une quantitE suffisante de poudre de silice amorphe Eventuellement 
1 0 fonctionnalisEe a la composition de bitume de l'etape 1 sous agitation. 

3. ProcEdE selon la revendication 2, caractErisE en ce qu'on ajoute sous agitation et k une 
temp6rature comprise entre 120 et 190°C des granulats dans la composition de bitume 
avant, simultanEment, ou apres Tajout de silice eventuellement fonctionnalisee de PEtape 

15 2. 

4. ProcEdE pour ameliorer les propriEtEs physicochimiques de la composition de bitume 
selon la revendication 1 comprenant les Etapes suivantes : ' 

1-on chauffe la composition de bitume k une temperature comprise entre 120 et 190°C ; 
20 2-on ajoute une quantite suffisante de silice amorphe eventuellement fonctionnalisee k la 
composition de bitume de PEtape 1 sous agitation; 

3- On pr6pare une Emulsion du bitume obtenu k PEtape 2 en melangeant de Peau, ledit 
bitume et un Emulsifiant; 

4- on Epand P Emulsion obtenue a PEtape 3 pour obtenir une couche uniforme du melange 
25 obtenu k l'etape 3; 

5- on casse P emulsion de bitume. 

5. ProcEdE selon la revendication 4, caractErisE en ce qu'on ajoute sous agitation et a une 
tempErature ambiante des granulats dans P Emulsion de bitume obtenue k PEtape 3 du 

30 procEdE. 




6. Procede pour ameiiorer les propriety physicochimiques de la composition de bitume 
comprenant les etapes suivantes : 

1- On prepare une emulsion de bitume en melangeant de l'eau, du bitume et un 
emulsifiant a temperature ambiante; 

2- On incorpore une quantite suffisante de silice amorphe eventuellement fonctionnalisee 
dans l'6mulsion de bitume de l'etape 1 sous agitation a temperature ambiante ; 

3- on epand 1' emulsion obtenue a l'etape 2 pour obtenir une couche uniforme du melange 
obtenu a l'etape 2; 

4- on casse 1'emulsion de bitume. 

7. Procede selon la revendication 6, caracterise en ce qu'on ajoute sous agitation et a une 
temperature ambiante des granulats dans la composition de bitume apres l'ajout de silice 
eventuellement fonctionnalisee de l'etape 2. 

8. Procede selon l'une quelconque des revendications 1 a 7, caracterise en ce que la 
quantite de silice amorphe eventuellement fonctionnalisee introduite dans la composition 
de bitume est comprise entre 0,01 et 20% en poids de poudre seche par rapport au poids 
de la composition de bitume. 

9. Procede selon la revendication 8, caracterise en ce que la quantite de silice amorphe 
eventuellement fonctionnalisee introduite dans la composition de bitume est comprise 
entre 0,1 et 7 % en poids de poudre seche par rapport au poids de la composition de 
bitume. 

10. Procede selon l'une quelconque des revendications 1 a 9, caracterise en ce que la 
silice amorphe est une silice synthetique. 

11. Procede selon la revendication 10, caracterise en ce que la silice synthetique est une 
silice pretipitee. 

12. Procede selon la revendication 11 caracterise en ce que la silice precipitee se presente 
sous la forme de billes sensiblement spheriques, notamment de taille moyenne d'au 
moins 80 microns, par exemple d'aumoins 150 microns. 




6. Proc6de pour am61iorer les propri6tes physicochimiques de la composition de bitume 
selon la revendication 1 comprenant les Stapes suivantes : 

1- On pr6pare une Emulsion de bitume en melangeant de l'eau, du bitume et xm 
emulsifiant k temperature ambiante; 
5 2- On incorpore une quantitS suffisante de silice amorphe 6ventuellement fonctionnalisee 
dans T Emulsion de bitume de T6tape 1 sous agitation k temp6rature ambiante ; 

3- on epand F emulsion obtenue k T6tape 2 pour obtenir une couche uniforme du melange 
obtenu k Fetape 2; 

4- on casse 1' emulsion de bitume. 

10 

7. Proc6de selon la revendication 6, caracteris6 en ce qu'on ajoute sous agitation et a une 
temperature ambiante des granulats dans la composition de bitume apres Taj out de silice 
6ventuellement fonctionnalisee de Tetape 2. 

15 8. Proc6de selon Tune quelconque des revendications 1 a 7, caracterise en qe que la 
quantity de silice amorphe 6ventuellement fonctionnalisee introduite dans la composition 
de bitume est comprise entre 0,01 et 20% en poids de poudre s6che par rappoi£ au poids 
de la composition de bitume. 

» 

20 9. Proc6de selon la revendication 8, caracteris6 $n ce que la quantite de silice amorphe 
eventuellement fonctionnalis6e introduite dans la composition de bitume est comprise 
entre 0,1 et 7 % en poids de poudre sdche par rapport au poids de la composition de 
bitume. 

25 10. Proc6d6 selon Tune quelconque des revendications 1 a 9, caract6rise en ce que la 
silice amorphe est une silice synthetique. 

11. Proc6d6 selon la revendication 10, caracterise en ce que la silice synthetique est une 
silice precipitee. 

30 

12. Proc6de selon la revendication 11 caract6rise en ce que la silice pr£cipit6e se presente 
sous la forme de billes sensiblement sph6riques, notamment de taille moyenne d'au 
moins 80 microns, par exemple d'au moins 150 microns. 



# • 



13. Proc^de selon Tune quelconque des revendications 11 ou 12, caracterise en ce que la 
silice est une silice hautement dispersible. 

5 14. Proc6d6 selon Pune quelconque des revendications 11 k 13, caracterise en ce que la 
silice est une silice a faible reprise en eau. 

15. Proc£d6 selon Tune quelconque des revendications 1 a 14 caract£ris£ en ce que la 
silice a ete prealablement trait£e par au moins un agent de couplage choisi parmi les 

10 silanes, les alkylsilanes, les amino-silanesjes thiol-silanes, ou les epoxy-silanes, 

16. Proc6de selon la revendication 15, caracterise en ce que la quantite d' agents de 
couplage introduits dans la silice amorphe est comprise entre 0,1 et 30% en poids par 
rapport au poids de la silice amorphe. 

15 

17. Procede selon la revendication 16, caracterise en ce que la quantite d'agents de 
couplage introduits dans la silice amorphe est comprise entre 5 et 15% en poids par 
rapport au poids de la silice amorphe. 

20 18. Proced£ selon Tune quelconque des revendications 1 a 17, caracterise en ce que le 
bitume est choisi parmi les bitumes naturels, les pyrobitumes, les bitumes artificiels ou 
leurs melanges. 

19. Procede selon la revendication 18, caracterise en ce que le bitume est choisi parmi 
25 Pasphalte ou la malthe. 

20. Proc6de selon Time quelconque des revendications 18 ou 19, caracterise en ce que le 
bitume choisi est Fasphalte. 

30 21. Produit susceptible d'etre obtenu par un procede selon Tune quelconque des 
revendications 1 a 20. 




22. Utilisation du produit selon la revendication 21 pour la fabrication de mortier ou de 
revStements. 

23. Utilisation du produit selon la revendication 21 pour la fabrication de revStement 
5 routier. 
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